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(54) Verfahren zur Herstellung eines Bauteils aus opakem, synthetischen Quarzglas sowie nach 
dem Verfahren hergestelltes Quarzglasrohr 



(57) Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung eines Bauteils aus opakem, synthetischen Quarz- 
glas und ein nach dem Verfahren hergestelltes Quarz- 
glasrohr. Urn die kostengunstige Herstellung von Bau- 
teilen, insbesondere von dunnwandigen Rohren oder 
Rohrteilen aus opakem Quarzglas hoher chemischer 
Reinheit und hoher MaBhaltigkeit zu ermoglichen wird 
erfindungsgemaB vorgeschlagen, ein Ausgangsmateri- 
als bereitzustellen in Form eines Granulats aus synthe- 
tischem, hochreinem Si0 2 , das aus mindestensteilwei- 
se porosen Agglomeraten von Si0 2 -Primarteilchen ge- 
bildet ist und das eine Stampfdichte von mindestens 0,8 



g/cm 3 aufweist, das Granulats in eine Form einzubrin- 
gen und zu einer Vorform aus opakem Quarzglas zu er- 
schmelzen und die Vorform in einem HeiBumformpro- 
zess unter Bildung des Bauteils aus opakem Quarzglas 
umzuformen. Ein nach dem Verfahren hergestelltes 
Quarzglasrohr, das insbesondere zur Verwendung bei 
der Halbleiterfabrikation geeignet ist, zeichnet sich da- 
durch aus, dass es aus Quarzglas besteht, das aus ei- 
nem Granulat aus synthetischem Si0 2 mit einem Lithi- 
um-Gehalt von maximal 100 Gew.-ppb hergestellt ist, 
und dass es eine Wandstarke im Bereich von 0,5 bis 15' 
mm aufweist. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung eines Bauteils aus opakem, synthetischen Quarz- 
glas. 

[0002] Weiterhin betrifft die Erfindung ein nach dem 
Verfahren hergestelltes Quarzglasrohr. 
[0003] Bauteile, wie Rohre, Stabe, Platten Oder Blok- 
ke, aus opakem Quarzglas werden als Halbzeug oder 
als Fertigteile im Bereich warmetechnischer Anwendun- 
gen eingesetzt, bei denen es auf gute Warmeisolierung 
bei gleichzeitig hoher Temperaturstabilitat und Tempe- 
raturwechselbestandigkeit ankommt. Insbesondere fur 
Anwendungen in der Halbleiterindustrie werden zuneh- 
mend hohere Anforderungen an die Reinheit derartiger 
opaker Quarzglasrohre und Bauteile gestellt. Als Bei- 
spiel seien Reaktoren, Diffusionsrohre, Hitzeschilde, 
Glocken oder Flansche genannt. Fur diese Anwendun- 
gen ist vorailem eine Opazitat im infraroten Spektralbe- 
reich erforderlich. Bei Quarzglas geringer Reinheit tra- 
gen die darin enthaltenen Verunreinigungen zur Opazi- 
tat bei. Demgegenuber wird bei Einsatz reiner Aus* 
gangsstoffe transparentes Quarzglas erhalten, so dass 
die Opazitat der Formkorper durch kunstlich einge- 
brachte Poren erzeugt werden muss. 
[0004] Besonders problematisch ist die Herstellung 
diinnwandiger Rohre oder Rohrabschnitte aus opakem 
Quarzglas durch Umformen eines opaken Rohlings in 
einem HeiBumformverfahren. Denn derartige Rohre 
oder Rohrabschnitte werden wegen ihrer geringen 
Wandstarke durch das Erhitzen beim HeiBumformen 
leicht transparent, insbesondere dann, wenn sie hoch- 
reinen Ausgangsstoffen hergestellt sind. Die Herstel- 
lung von Bauteile, insbesondere von dunnwandigen 
Rohren aus opakem, aus reinen Ausgangsstoffen her- 
gestellten Quarzglas ist Gegenstand dieser Erfindung. 
[0005] Ein Verfahren zur Herstellung von opakem 
Quarzglas aus reinen Ausgangsstoffen ist in der EP-A1 
816 297 beschrieben. Darin wird vorgeschlagen, die 
Opazitat des Quarzglases zu erzeugen, indem ein Pul- 
vergemisch aus synthetisch hergestellten Si0 2 -Parti- 
keln mit einer mittleren PartikelgroBe von 300 p.m und 
einem Zusatzmittel in Form von Siliziumnitrid-Pulver 
hergestellt und erschmolzen wird. Beim Schmelzen der 
Pulvermischung werden durch thermische Zersetzung 
des Si 3 N 4 -Pulvers gasformige Komponenten, wie Stick- 
stoff, freigesetzt. Die gasformigen Komponenten fuhren 
zu Porenbildung im erweichten Quarzglas und erzeu- 
gen so die gewunschte Opazitat des Formkorpers. Zur 
Herstellung des Formkorpers wird die Pulvermischung 
in einer mit Graphitfilz ausgekleideten Graphitform ge- 
fullt und in einem elektrisch beheizten Ofen bei einer 
Temperatur von 1800 °C unter Vakuum erhitzt. Beim 
Schmelzen wandert die Front des sich erweichenden 
und schmelzenden Quarzglases als .Schmelzfront" von 
der Formwandung aus radial nach innen. 
[0006] Durch Verunreinigungen konnen Entglasun- 
gen des Quarzglases entstehen, die zu Sprodigkeit und 



verminderter Temperaturwechselbestandigkeit fuhren. 
Auch Reste des Zusatzmittels konnen die Qualitat des 
Quarzglases in dieser Hinsicht beeintrachtigen. Schad- 
lich ist auch eine inhomogene Porenverteilung. Wah- 

5 rend des Verglasens kann ein Porenwachstum auftre- 
ten, bei dem groBere Poren auf Kosten Kleinerer wach- 
sen. GroBe Poren tragen jedoch nur wenig zur Opazitat 
bei, fuhren zu eine geringen Dichte des opaken Quarz- 
glases und mindem die mechanische Festigkeit und die 

10 Standzeit des Quarzglas-Formkdrpers. 

[0007] Die Herstellung von Quarzglasrohren aus der- 
artigen Formkorpem istaufwendig, insbesondere dann, 
wenn eine hohe MaBhaftigkeit verlangt wird. Im allge- 
meinen ist fur ein Anschmelzen eines anderen Bauteils 

15 an ein Quarzglasrohr eine hohe MaBhaltigkeit in der 
Wandstarke erforderlich. 

[0008] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren anzugeben, das eine kostengunstige Herstel- 
lung von Bauteilen, insbesondere von dunnwandigen 
20 Rohren oder Rohrteilen aus opakem Quarzglas hoher 
chemischer Reinheit und hoher MaBhaltigkeit ermog- 
licht. 

[0009] Weiterhin liegt der Erfindung die Aufgabe zu- 
grunde, ein nach dem Verfahren hergestelltes, Quarz- 
25 glasrohr bereitzustellen, das insbesondere zur Verwen- 
dung bei der Halbleiterfabrikation geeignet ist. 
[0010] Hinsichtlich der Herstellung von Bauteilen aus 
opakem Quarzglas wird diese Aufgabe durch ein Ver- 
fahren gelost, das folgende Verfahrensschritte umfasst: 

30 

(a) Bereitstellen eines Ausgangsmaterials in Form 
eines Granulats aus synthetischem, hochreinem 
Si0 2 , das aus mindestens teilweise porosen Agglo- 
meraten von Si0 2 -Primarteilchen gebildet ist und 

35 das eine Stampfdichte von mindestens 0,8 g/cm 3 
aufweist, 

(b) Einbringen des Granulats in eine Form und Er- 
schmelzen einer Vorform aus opakem Quarzglas, 

40 

(c) Umformen der Vorform in einem HeiBumform- 
prozess unter Bildung des Bauteils aus opakem 
Quarzglas. 

45 [0011] Das erfindungsgemaBe Verfahren umfasst 
mindestens zwei Behandlungsschritte, die hohe Tem- 
peraturen erfordern (im folgenden 
als -HeiBbehandlungsschritt" oder 
als .HeiBumformprozess" bezeichnet) . Beim Verfah- 

50 rensschritt (b) wird das Ausgangsmaterial, und beim 
Verfahrensschritt (c) die daraus hergestellte Vorform ei- 
ner Hochtemperaturbehandlungunterworfen. Das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren zeichnet sich dadurch aus, 
dass trotz des Einsatzes hochreiner Ausgangsstoffe 

55 auch nach diesen mehrfachen HeiBbehandlungsschrit- 
ten noch ein opakes Bauteil aus reinem Quarzglas er- 
halten werden kann. Der zweite HeiBumformprozess 
bietet eine kostengunstige Moglichkeit, die vorgegebe- 
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nen Endabmessungen des opaken Bauteils mit hoher 
MaBhaltigkeit einzustellen. Bel einem rohrformigen 
Bauteil betrlfft dies insbesondere die Wandstarke sowie 
AuBen- und Innendurchmesser, und bei einem stabfor- 
migen Bauteil den AuBendurchmesser. 
[0012] EinewesentlicheVoraussetzungdafurbesteht 
darin, dass ein Ausgangsmaterial gemaB obigem Ver- 
fahrensschritt (a) in Form von Granulat aus syntheti- 
schem, hochreinem Si0 2 eingesetzt wird. Bei einem im 
Sinne der Erfindung hochreinen Si0 2 betragt die Ge- 
samtheit der Verunreinigungen an Li, Na, K, Mg, Ca, Fe, 
Cu, Cr, Mn, Ti, und Zr insgesamt weniger als 1 Gew.- 
ppm. Dotierstoffe sind keine Verunreinigungen in die- 
sem Sinn. 

[0013] Das Granulat ist aus mindestens teilweise po- 
rosen Agglomeraten von Si0 2 -Primarteilchen gebildet 
und es weist eine Stampfdichte von mindestens 0,8 g/ 
cm 3 auf . Derartige Primarteilchen werden beispielswei- 
se durch Flammenhydrolyse oder Oxidation von Silizi- 
umverbindungen, durch Hydrolyse organischer Silizi- 
umverbindungen nach dem sogenannten Sol-Gel-Ver- 
fahren oderdurch Hydrolyse anorganischerSiliziumver- 
bindungen in einer Flussigkeit erhalten. Zwarzeichnen 
sich derartige Primarteilchen durch hohe Reinheit aus; 
sie lassen sich wegen ihrer geringen Schuttdichte aber 
nur schwer handhaben. Zu diesem Zweck ist eine Ver- 
dichtung mittels Granulierverfahren gebrauchlich. Beim 
Granulieren bilden sich durch Zusammenlagerungen 
der feinteiligen Primarteilchen Agglomerate mit groBe- 
rem Durchmesser. Fur den Erfolg der erfindungsgema- 
Ben Lehre ist es entscheidend, dass beim Erschmelzen 
des eingesetzten Granulats Gase eingeschlossen wer- 
den. Hierzu ist eine gewisse Porositat erforderlich, die 
in den einzelnen Agglomeraten als offener oder ge- 
schlossener Porenraum angelegt sein kann. Beim Er- 
schmelzen der Vorform sch lieBt sich der groBte Teil des 
Porenraums durch Sintern und Kollabieren. Von vorher 
offenen Porenkanalen bleibt jedoch eine Vielzahlfeiner, 
geschlossener Poren, an denen IR-Strahlung ruckge- 
streut wird, was eine hohe Opazitat auch im IR-Bereich 
erzeugt. Die erforderliche Porositat des Quarzglases 
kann sich auch beim Einsatz von Granulat aus Agglo- 
meraten ergeben, die eine zerkluftete, mit Vertiefungen 
versehende Oberflachenstruktur aufweisen. Beim Er- 
schmelzen bilden die Vertiefungen einen Porenraum, 
der zu einem Gaseinschluss und damit zu geschlosse- 
nen Poren in der Vorform fiihren kann. An den feinen, 
geschlossenen Poren wird einfallendes Licht gestreut, 
was Opazitat erzeugt. 

[0014] Eine Zugabe eines beim Verglasen volatilen 
Zusatzstoffes zur Erzeugung der Opazitat - wie beim 
eingangs beschriebenen, bekannten Verfahren - ist da- 
her nicht notwendig, so dass - falls erforderlich - die mit 
dem Einsatz eines derartigen Zusatzstoffes einherge- 
henden Verunreinigungen des Quarzglases vermieden 
werden konnen. 

[0015] Die Stampfdichte von mindestens 0,8 g/cm 3 
ermoglicht das Einbringen des Si0 2 -Granulats in die 



Form zur Bildung der Vorform und sie ist ein MaB fur die 
einzustellende Porositat des Granulats. Die Stampf- 
dichte wird nach DIN/ISO 787 Teil 11 ermittelt. 
[0016] Weitere Details zur Herstellung sowie zu che- 

5 mischen und physikalischen Eigenschaften eines im 
Sinne dieser Erfindung geeigneten Granulats werden 
weiter unten noch naher erlautert. 
[001 7] Aus dem Granulat wird eine Vorform aus opa- 
kem Quarzglas erschmoizen. Hierzu wird das Granulat 

10 in eine Form eingebracht und darin erhitzt und er- 
schmoizen. Das Einbringen des Granulats kann vor 
oder wahrend des Erschmelzens erfolgen. Wesentlich 
ist, dass eine Vorform aus opakem, synthetischen 
Quarzglas erhalten wird. Die Vorform weist im allgemei- 

15 nen Zylinderform auf, wobei eine Abweichung davon 
-etwa in Richtung einer Kugel- oder Kegelform - fur den 
technischen Erfolg der erfindungsgemaBen Lehre nicht 
relevant ist. Bevor die Vorform voilstandig erschmoizen 
ist, liegt mindestens ein Teil davon als Schuttung oder 

20 Schicht aus dem Granulat vor. Der Einfachheit halber 
wird auch dieser Zwischenzustand als .Vorform 0 be- 
zeichnet. 

[0018] Nach etwaigen Nachbehandlungsschritten, 
wie etwa einer Reinigung oder Glattung der AuBenober- 

25 flache der Vorform wird diese einem HeiBumformpro- 
zess unterworfen, in welchem das gewunschte Bauteil 
aus opakem Quarzglas mit hoher MaBhaltigkeit erhal- 
ten wird. Bei dem HeiBumformprozess handelt es sich 
beispielsweise urn ein Ziehverfahren, oder urn eine Um- 

30 formung der erweichten Vorform unter Einsatz einer an- 
deren Form, eines Werkzeugs oder der Schwerkraft. 
Dabei werden zum Beispiel Rohre, Stabe, Blocke oder 
Platten erhalten. Der Vorgang des Umformens der Vor- 
form zu dem Bauteil kann auch in mehreren Verfahrens- 

35 stufen erfolgen. Wesentlich ist, dass die aus einem er- 
sten HeiBbehandlungsschritt erhaltene Vorform durch 
mindestens einen weiteren HeiBbehandlungsschritt zu 
einem Bauteil aus opakem Quarzglas verarbeitet wer- 
den kann. Erst in diesem weiteren HeiBbehandlungs- 

40 schritt erhalt das Bauteil seine vorgegebenen Endab- 
messungen. Diese lassen sich dabei mit hoher MaBhal- 
tigkeit einstellen. 

[0019] Das erfindungsgemaBe Verfahren hat sich be- 
sonders fur die Herstellung von Bauteilen in Form von 

45 Rohren oder Rohrteilen aus opakem Quarzglas be- 
wahrt. Zu diesem Zweck wird die AuBenoberflache der 
Vorform nach deren Entnahme aus der Form mecha- 
nisch bearbeitet und die Vorform wird anschlieBend ei- 
ner Erhitzungszone zugefuhrt, in welcher sie von einem 

so Ende beginnend zonenweise erweicht und dabei durch 
Strecken und Aufblasen zu dem opaken Quarzglasrohr 
umgeformt wird. Besonders geeignet ist das Verfahren 
fur die Herstellung dunnwandiger Rohre mit geringen 
Wandstarke- und Durchmessertoleranzen. Die Wand- 

55 starken derartiger Rohre oder Rohrteile liegt im Bereich 
zwischen 0,5 mm und 15 mm. 
[0020] Bei dieser Verfahrensweise wird die Vorform 
neben dem HeiBbehandlungsschritt, bei welchem die 
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Vorform aus dem Granulat erschmolzen wird, minde- 
stens einem welteren HeiBbehandlungsschritt unter- 
worfen, in dem sie erweicht, gestreckt und zu dem 
(dunnwandigen) opaken Quarzglasrohr aufgeblasen 
wird. Eine Besonderheit dieses Verfahrens liegt darin, 
dass trotz des Einsatzes hochreiner Ausgangsstoffe 
auch nach diesen mehrfachen HeiBbehandlungsschritt 
noch ein opakes, insbesondere dunnwandiges, Quarz- 
glasrohr erhalten werden kann, wobei erst durch den 
weiteren HeiBbehandlungsschritt oder die weiteren 
HeiBbehandlungsschritt das Quarzglasrohr seine 
Endabmessungen mit hoher MaBhaltigkeit erhalt. 
[0021] EinewesentlicheVoraussetzungdafurbesteht 
darin, dass fur die Herstellung der Vorform ein Aus- 
gangsmaterial gemaB obigem Verfahrensschritt (a) in 
Form von Granulat aus synthetischem, hochreinem 
Si0 2 eingesetzt wird, wie dies oben bereits erlautert 
worden ist. 

[0022] Nach der Entnahme der Vorform aus der Form 
wird mindestens ein Teil von deren AuBenoberflache - 
bei einer zylinderf ormigen Vorform zum Beispiel die Zy- 
lindermantelflache - mechanisch bearbeitet. Dabei wird 
die AuBenoberflache von lose anhaftendem Material 
gesaubert und geglattet. Eine moglichst glatte AuBen- 
oberflache fuhrt bei den nachfolgenden Verfahrens- 
schritten zu einer qualitativ hoherwertigen Oberflache. 
[0023] Die so vorbehandelte Vorform wird einer Erhit- 
zungszone zugefuhrt und darin von einem Ende begin- 
nend zonenweise erweicht. Dabei wird sie durch Strek- 
ken und Aufblasen zu einem dunnwandigen Quarzglas- 
rohr aus opakem, synthetischen Quarzglas umgeformt. 
Der Vorgang des Streckens und Aufblasens kann auch 
in mehreren Verfahrensstufen erfolgen. Wesentlich ist, 
dass aus einer in einem ersten HeiBumformprozess er- 
haltene Vorform durch mindestens einen weiteren 
HeiBumformprozess zu einem, opaken Quarzglasrohr 
hoher MaBhaltigkeit verarbeitet werden kann. Das er- 
findungsgemaBe Verfahren ermoglicht erstmals die ko- 
stengunstige Herstellung opaker Quarzglasrohre hoher 
Reinheit aus synthetischem Ausgangsmaterial, die im 
Einzelfall dunnwandig ausgebildet sind. 
[0024] Unter einem dunnwandigen Quarzglasrohr 
wird im Sinne dieser Erfindung ein solches mit einer 
Wandstarke von etwa 15 mm oder weniger verstanden. 
Aus einem derartigen dunnwandigen, opaken Quarz- 
glasrohr werden zum Beispiel Bauteile fur die Behand- 
lung von hochreinem Halbleitermaterial gefertigt. 
[0025] Ausgangsmaterial in Form eines Granulats mit 
einer Stampfdichte im Bereich von 0,9 g/cm 3 bis 1 ,4 g/ 
cm 3 hat sich im Hinblick auf die Riesetfahigkeit und 
Handhabbarkeit besonders bewahrt und es werden da- 
mit gute Ergebnisse hinsichtlich der Opazitat des 
Quarzglases - insbesondere im infraroten Spektralbe- 
reich erreicht. 

[0026] Neben der Stampfdichte ist die spezifische 
Oberflache des Granulats ein weiteres MaB fur die ein- 
zustellende Porositat des Granulats bzw. der Agglome- 
rate. Als besonders geeignet fur den Einsatz beim er- 



findungsgemaBen Verfahren hat sich ein Si0 2 -Granulat 
erwiesen, bei dem die spezifische Oberflache (nach 
BET) im Bereich zwischen 1 und 40 n^/g, vorzugsweise 
auf einen Wert im Bereich zwischen 10 und 30 m 2 /g, 

5 eingestellt wird. Diese spezifische Oberflache (nach 
BET) des Granulats ergibt sich auf grund des groBen Po- 
renraums. Diese tritt somit nicht primar als AuBenober- 
flache, sondem uberwiegend als Innenoberflache in 
Form von Porenkanalen in Erscheinung. In Verbindung 

io mit dem Porenraum begunstigt die groBe Oberflache 
die Bildung von gasformigem Siliziummonoxid (SiO) 
beim Verglasen, was einem Kollabieren kleiner Poren 
entgegenwirkt, da in geschlossenen Poren einge- 
schlossene Gase nicht mehr entweichen konnen. Da- 

15 durch wird ein opakes, reines Quarzglas erhalten, das 
eine homogene Porenverteilung bei gleichzeitig hoher 
Dichte, eine ausreichend hohe Viskositat und eine ge- 
ringe Entglasungsneigung aufweist. Das aus dem opa- 
ken Quarzglas hergestellte Quarzglasrohr zeichnet sich 

20 durch gute Warmeisolierung und eine lange Standzeit 
bei hoher Temperatur aus. 

[0027] Eine weitere thermische Stabilisierung wird - 
insbesondere bei dunnwandigen Rohren - dadurch er- 
reicht, dass auf die AuBenoberflache der Vorform vor 

25 einem nachfolgenden HeiBumformprozess eine ein Kri- 
stallisations induzierende Komponente aufgebracht 
wird. Dabei begunstigt eine offenporige AuBenoberfla- 
che das Eindringen der Komponenten und ihre Fixie- 
rung. Besonders bewahrt hat sich das Aufspriihen einer 

30 flussigen aluminiumhaltigen Komponente wie Aiumini- 
umnitrat oder Aluminiumhexahydrat. Im nachfolgenden 
HeiBumformprozess bilden sich daraus Kristallisations- 
keime, wobei die Fixierung in der offenporigen AuBen- 
oberflache ein schnelles Wachstum der Kristallisations- 

35 zone begunstigt. Die Kristallisationszone wirkt ther- 
misch stabilisierend, wobei eine derartige Stabilisie- 
rungsschicht beim Einsatz der Bauteile bei hohen Tem- 
peraturen das sogenannte -Sagging" zu Prozessbeginn 
effektiv verhindert und damit deren Standzeit erhoht. 

40 Dies betrifft insbesondere dunnwandige Bauteile. 
[0028] Die spezifische Oberflache des Si0 2 -Granu- 
lats wird nach dem BET-Verfahren (DIN 66132) ermit- 
telt. 

[0029] In einer bevorzugten Verfahrensvariante lie- 
45 gen die Si0 2 -Primarteilchen mit einer mittleren Teil- 
chengroBe im Bereich von 0,5 [im und 5 \m oder mit 
einer mittleren TeilchengroBe unterhalb von 0,2 |xm vor. 
Die erstgenannten TeilchengroBen werden erhalten, 
wenn die Primarteilchen nach dem sogenannten .Sol- 
so Gel-Verfahren" durch Hydrolyse organischer Silizium- 
veroindungen hergestellt werden. TeilchengroBen un- 
terhalb von 0,2 |im liegen bei pyrogenen Primarteilchen 
vor, die durch Flammen hydrolyse oder Oxidation anor- 
ganischer Siliziumverbindungen gebildet werden. Es 
55 konnen auch Mischungen der genannten Primarteil- 
chen-Typen hergestellt und eingesetzt werden. Auch 
Primarteilchen aus Fallungskieselsauren sind fur die 
Granulatherstellung geeignet. Die amorphe Ausbildung 
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der Primarteilchen tragt zu einer geringen Entglasungs- 
neigung beim Verglasen bei. 

[0030] Bei beiden Verfahrensvarianten zeichnen sich 
die Primarteilchen durch eine groBe freie Oberflache 
aus. Durch Agglomeration einer Vielzahl derartiger Pri- 5 
marteilchen aufgaind physikalischer Oder chemischer 
Bindungskrafte werden die Granulate im Sinne der Er- 
findung gebildet. Fur die Granulation werden die be- 
kannten Granulierverfahren eingesetzt, insbesondere 
die Aufbaugranulation (Nassgranulierverfahren), die *o 
Spruhtrocknung oder Pressgranulation (Extrusion) ei- 
ner die Primarteilchen enthaltenden Suspension oder 
Masse. Insbesondere die nach dem Sol-Gel-Verfahren 
hergestellten Primarteilchen liegen im Granulat in dich- 
ter Packung vor, da diese uberwiegend und auch vor- 
zugsweise spharische Form haben. Die freie Oberfla- 
che wird urn die Kontaktflachen aneinandergrenzender 
Primarteilchen verringert; jedoch konnen sich zwischen 
den einzelnen Primarteilchen - wie oben eiiautert - beim 
Verglasen geschlossene Poren ausbilden. Dadurch, 
dass die Primarteilchen eine mittlere TeilchengroBe von 
weniger als 5 urn haben, ergibt sich eine entsprechend 
feine Porenverteilung. Die mittiere TeilchengroBe wird 
als sogenannter Dso-Wert nach ASTM C1 070 ermittelt. 
[0031] Vorteilhafterweise wird ein Granulat einge- 
setzt, bei dem die einzelnen Si0 2 -K6mer eine inhomo- 
gene Dichteverteilung aufweisen, wobei ein Innenbe- 
reich geringerer Dichte mindestensteilweise von einem 
AuBenbereich hoherer Dichte umschlossen ist. Da- 
durch gelingt es Gase im Innenbereich einzuschlieBen, 
die dann wahrend des Verglasens nicht oder nur zum 
Teil entweichen und so zu Porenbildung und Opazitat 
des Quarzglases beitragen. Der Innenbereich geringe- 
rer Dichte ist zum Beispiel vorteilhaft als Hohlraum aus- 
gebildet, der von dem AuBenbereich hoherer Dichte we- 
nigstens teilweise nach auBen abgeschlossen ist. 
[0032] Altemativ oder erganzend dazu weisen die Ag- 
glomerate vorteilhafterweise eine mit Vertiefungen ver- 
sehene AuBenoberflache auf . Eine derartig strukturier- 
te, zerkluftete AuBenoberflache tragt zum Einschluss 
von Gasen und zur Porenbildung beim Erschmelzen der 
Vorform bei. Eine derartige Oberflache kann bei einer 
Herstellung von Granulat durch Extrudieren erhalten 
werden. Fur den Einsatz bei dem erfindungsgemaBen 
Verfahren haben sich Granulate in Form eines Aufbau- 
granulats, eines Spruhgranulats oder eines Extrudats 
bewahrt. 

[0033] Als gunstig hat es sich erwiesen, ein Granulat 
einzusetzen, bei dem die Agglomerate durch thermi- 
sche Behandlung bei einer Temperatur im Bereich von 
800 °C bis 1350 °C vorverdichtet sind. Durch die ther- 
mische Behandlung werden die Stampfdichte und die 
spezifische Oberflache auf den oben genannten bevor- 
zugen Werte eingestellt. Der AuBenbereich kann dabei 
eine Dichte erhalten, die hoher ist als die des porosen 
oder hohlen Innenbereichs, so dass sich Poren und Po- 
renkanale bevorzugt im AuBenbereich verringern und 
schlieBen. Hierzu wird die thermische Behandlung be- 



endet oder unterbrochen, bevor der sich anfanglich ein- 
stellende Temperaturgradient zwischen AuBenbereich 
und Innenbereich ausgeglichen ist und zu einer voll- 
standigen Verdichtung gefuhrt hat. Dies lasst sich bei- 
spielsweise auf einfache Weise dadurch realisieren, 
dass das Granulat im Durchlauf durch eine Heizzone 
gefuhrt wird. Indem die thermische Behandlung in chlor- 
haltiger Atmosphare durchgefuhrt wird, werden Verun- 
reinigungen, die bei der Behandlungstemperatur fliich- 
tige Chlorverbindungen bilden, und OH-Gruppen ent- 
fernt. Dadurch wird die Reinheit des Granulats verbes- 
sert und gleichzeitig wird die Viskositat des daraus her- 
gestellten Quarzglases erhoht und die Entglasungsnei- 
gung wird weiter gesenkt. Die chlorhaltige Atmosphare 
enthaft Chlor und/oder eine Chlorverbindung. 
[0034] Besonders bewahrt hat sich ein Einsatz von 
Si0 2 -Granulat aus Agglomeraten mit einer mittleren 
GroBe im Bereich von 1 00 urn bis 4000 urn. Dabei kann 
es vorteilhaft sein, den Feinanteil von Agglomeraten mit 
einer KorngroBe unterhalb von 100 \im zu vermeiden. 
Hierzu werden Korner mit einer KorngroBe unterhalb 
von 100 urn aus dem Granulat entfernt, oder ihre Bil- 
dung wird bereits bei der Herstellung des Granulats un- 
terdriickt. In einem groberen Granulat-Korn bildet sich 
wahrend des Erschmelzens der Vorform oder bei einer 
thermischen Behandlung zur Vorverdichtung des Gra- 
nulats leichter ein Temperaturgradient aus, der zu ei- 
nem Dichtegradienten innerhalb des Korns mit hoherer 
Verdichtung im AuBenbereich fuhrt und damit die Po- 
renbildung beim Erschmelzen begunstigt, wie oben er- 
lautert. Die geringe GroBe feiner Agglomerat-Korner er- 
schwert oder veitiindert hingegen die Ausbildung eines 
derartigen Dichtegradienten, so dass der Feinanteil zur 
Porenbildung nicht betragt. 

[0035] Bei Einsatz eines Granulats, das im Bereich 
zwischen 5 Gew.-ppm und 20 Gew.-ppm mit Aluminium 
dotiert sind, wird eine hohere Viskositat des daraus her- 
gestellten Quarzglasrohres erreicht. Eine Aluminiumdo- 
tierung durch feinverteilte, nanoskalige Al 2 0 3 -Partikel 
bewirkt eine homogene Verteilung des Dotierstoffs, wo- 
bei fur diesen Zwecke pyrogen hergestellte Al 2 0 3 -Par- 
tikel aufgmnd ihrer hohen spezifischen Oberflache be- 
sonders gut geeignetsind. Das Einbringen der Alumini- 
umdotierung kann auch uber eine aluminiumhaitige 
Flussigkeit (Losung) erfolgen, zum Beispiel als Alumini- 
umnitrat- oder Aluminiumchlorat-Losung. 
[0036] Vorteilhafterweise erfolgt das Erschmelzen 
der Vorform aus dem opaken Quarzglas mittels eines 
Lichtbogens, wobei eine Verglasungsfront von einer In- 
nenoberflache der Vorform nach auBen fortschreitet. 
Bei einer hohlzylindrischen Vorform handelt es sich bei 
der Innenoberflache urn die Innenwandung der Boh- 
rung. Bei der Verglasungsfront handelt es sich urn einen 
unscharfen Grenzbereich zwischen geschmolzenem 
und angeschmolzenen Material. Im angeschmolzenen 
Material liegen offene Poren und Kanale vor, wahrend 
das geschmolzenen Material geschlossene Poren auf- 
weist, die nicht mehr mit der AuBenoberflache verbun- 
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den sind. Die Vorform wird von der Innenoberflache aus 
erhitzt, so dass die Verglasungsfront von dort durch die 
Wandung der Vorform nach auBen wandert. Sublimier- 
bare Verunreinigungen werden dabei in die Gasphase 
uberfuhrt und vor der Verglasungsfront nach auBen, in 
Richtung noch poroser Bereiche der Vorform getrieben, 
wo sie entweichen oder abgesaugt werden konnen. 
[0037] Dabei hat es sich als gunstig erweisen, die Vor- 
form unter Rotation urn die Rotationsachse von der In- 
nenoberflache aus mittels eines Lichtbogens auf eine 
Verglasungstemperaturoberhalb von 1900 Q C zu erhit- 
zen. Die Rotation gewahrleistet ein gleichmaBiges Er- 
hitzen der Vorform, Temperaturspitzen und Dichteunter- 
schiede werden so vermieden. Beim Emitzen in einem 
Lichtbogen wird die Vorform besonders hohen Tempe- 
raturen oberhalb von 1900 °C ausgesetzt. Infolge der 
hohen Temperaturen laufen Diffusions- und andere 
Stoffaustauschvorgange beschleunigt ab. Verunreini- 
gungen, insbesondere gasformige Verunreinigungen, 
lassensich dadurch wirkungsvoll durch Sublimation und 
Absaugung beseitigen. 

[0038] Es wird eine Verfahrensweise bevorzugt, bei 
der die Vorform in einem Horizontalziehverfahrenzu ei- 
nem Quarzglasrohr umgeformt wird. Beim Horizontal- 
ziehverfahren wird die Vorform in Form eines Hohlzylin- 
ders eingesetzt, die in horizontaler Ausrichtung unter 
Rotation urn ihre Langsachse kontinuierlich einer Erhit- 
zungszone zugefuhrt und darin unter Innenuberdruck 
gegen ein Foimwerkzeug geblasen und kontinuierlich 
abgezogen wird. Dieses Verfahren ist besonders fur die 
Herstellung von opaken Quarzglasrohren mit Wandstar- 
ken zwischen 0,5 mm und 15 mm geeignet. Die Wand- 
starken richten sich teilweise auch nach der bei gege- 
benem Rohrdurchmessererforderlichen mechanischen 
und thermischen Stabilitat und den Einsatzbedingun- 
gen. Beispielsweise liegt bei einem Rohr mit einem 
Durchmesser von 250 mm die Wandstarke ublicherwei- 
se zwischen 5 mm und 8 mm. 
[0039] In einer alternatives jedoch gleichermaBen 
bevorzugten Verfahrensvariante wird die Vorform in ei- 
nem Vertikaiziehverfahren zu einem Quarzglasrohr um- 
geformt. Auch bei diesem Verfahren wird als Vorform 
ein Hohlzylinder eingesetzt. Diesewird in vertikaler Aus- 
richtung ihrer Langsachse kontinuierlich einer Erhit- 
zungszone zugefuhrt, darin erweicht und in der Regel 
werkzeugfrei zu einem dunnwandigen Quarzglasrohr 
abgezogen. Dieses Verfahren wird vorzugsweise fur die 
Herstellung von Quarzglasrohren mit einem AuBen- 
durchmesser bis zu 50 mm und einer Wandstarke von 
weniger als 4 mm eingesetzt. 
[0040] Hinsichtlich des rohrformigen Bauteils aus 
opakem Quarzglas wird die oben angegebene techni- 
sche Aufgabe dadurch gelost, dass es aus syntheti- 
schem Si0 2 mit einem Lithium-Gehalt von maximal 1 00 
Gew.-ppb besteht, und dass es eine Wandstarke im Be- 
reich von 0,5 mm bis 15 mm aufweist. 
[0041] Das erfindungsgemaBe Bauteil zeigt folgende 
Merkmale: 



(a) es besteht aus synthetischem Quarzglas, das 
sich allgemein durch hohe Reinheit und im beson- 
deren durch einen geringen Lithium-Gehalt von 100 
Gew.-ppb oder weniger auszeichnet 

5 

(b) es ist dunnwandig mit einer Wandstarke im Be- 
reich von 0,5 bis 15 mm ausgebildet, und 

(c) es besteht aus opakem Quarzglas. 

10 

[0042] Die Merkmale (a) und (b) erschweren bei 
Quarzglas die Erhaltung des Merkmals (c), also der ge- 
wunschten Opazitat. Die Herstellung derartig dunnwan- 
diger Quarzglasrohre aus opakem, hochreinen Quarz- 
15 glas wird durch das erfindungsgemaBe Verfahren erst- 
mals ermoglicht. 

[0043] Die Quarzglasrohre gemaB der Erfindung sind 
aufgrund ihrer Reinheit und Opazitat insbesondere fur 
warmetechnische Anwendungen auf dem Gebiet der 

20 Halbleiterherstellung geeignet. Durch feinteilige Poren- 
verteilung wird beim bestimmungsgemaBen Einsatz 
des Bauteils eine besonders hohe Warmeisolierung er- 
reicht. Lokale Temperaturspitzen auf der einen Seite 
des opaken Bauteils werden durch die Opazitat des 

25 Quarzglases geglattet, so dass auf der anderen Seite 
ein homogeneres Temperaturprofil erzeugt wird. Dunn- 
wandige Quarzglasrohre werden dabei zum Beispiel 
dort eingesetzt, wo es auf geringes Gewicht bei gleich- 
zeitig hoher Opazitat ankommt. Nach dem erfindungs- 

30 gemaBen Verfahren hergestellte Quarzglasrohre wer- 
den aus einer in einem ersten HeiBumformprozess er- 
zeugten Vorform durch mindestens einen weiteren 
HeiBumformprozess erhaften, wobei erst der weitere 
HeiBumformprozess die kostengunstige Herstellung 

35 opaker Quarzglasrohre hoher Reinheit aus syntheti- 
schem Ausgangsmaterial und hoher MaBhaitigkeit er- 
moglicht. Aufgrund ihrer hohen MaBhaitigkeit lassen 
sich andere, insbesondere transparente Quarzglasroh- 
re, passgenau anschmelzen. 

40 [0044] Eine weitere Veroesserung ergibt sich da- 
durch, dass das Quarzglas einen Natrium-Gehalt von 
weniger als 200 Gew.-ppb, bevorzugt weniger als 60 
Gew.-ppb, und einen Kalium-Gehalt von weniger als 
200 Gew.-ppb, bevorzugt weniger als 50 Gew.-ppb, auf- 

45 weist. Aufgrund des geringen Gehalts an Alkali-Verun- 
reinigungen weist ein derartiges Quarzglas auch eine 
vergleichsweise hohe Viskositat auf. Dabei liegt insbe- 
sondere der Verunreinigungsgehalt an Lithium typi- 
scherweise unterhalb von 10 Gew.-ppb liegen. 

50 [0045] Besonders bevorzugt fur einen Einsatz im Be- 
reich der Halbleiterherstellung und in HeiBprozessen ist 
ein Bauteil, das eine Wandstarke im Bereich von 4 bis 
8 mm aufweist. 

[0046] Fur einen Einsatz bei hohen Temperaturen ist 
55 ein Quarzglasrohr besonders geeignet, das mit einer 
Stabilisierungsschicht versehen ist. Die Stabilisierungs- 
schicht wird durch erzeugt, indem vor einem nachfol- 
genden HeiBumformprozess auf die AuBenoberflache 
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der Vorform eine kristallisationsinduzierende Kompo- 
nente aufgebracht wird, wie dies oben anhand der Be- 
schreibung des erfindungsgemaBen Verfahrens naher 
erlautert ist. Dadurch wird au der AuBenoberflache eine 
Stabilisierungsschicht in Form einer thermisch stabili- 
sierenden Kristallisationszone erzeugt, die beim Ein- 
satz des Bauteils bei hohen Temperaturen das 
sogenannte .Sagging" vermindeit 
[0047] Nachfolgend wird die Erfindung anhand von 
Ausfuhrungsbeispielen und einer Zeichnung naher er- 
lautert. In der Zeichnung zeigen in schematische Dar- 
stellung im einzelnen: 

Figur 1 den Verfahrensschritt des Verglasens (Er- 
schmelzens) von Granulat mittels eines 
Lichtbogens unter Bildung eines Hohlzylin- 
ders, 

Figur 2 die Hersteilung eines Quarzglasrohres 
durch Strecken und Aufbasen eines Quarz- 
glaszylinders in einem Horizontalziehver- 
fahren, 

Figur 3 eine erste Ausfuhrungsform des erfindungs- 
gemaBen Si0 2 -Granulats anhand eines 
Querschnitts durch ein einzelnes Si0 2 -Korn, 

Figur 4 eine zweite Ausfuhrungsform des erfin- 
dungsgemaBen Si0 2 -Granulats in Form von 
Spruhgranulat anhand eines Querschnitts 
durch ein Spruhkorn, 

Figur 5 eine dritte Ausfuhrungsform des erfindungs- 
gemaBen Si0 2 -Granulats in Form eines Ex- 
trudats anhand einer dreidimensionalen An- 
sicht, und 

Figur 6 einen Querschnitt einer weitere Ausfuh- 
rungsform des erfindungsgemaBen Si0 2 - 
Granulats in Form eines Extrudats. 

[0048] In Figur 1 ist schematisch das erfindungsge- 
maBe Verfahren zur Hersteilung eines Hohlzylinders 12 
aus opakem Quarzglas durch Verglasen eines zunachst 
porosen Formkorpers 1 dargestellt. Im folgenden wird 
zunachst die Hersteilung des Formkorpers 1 naher er- 
lautert: 

[0049] Es wird ein Si0 2 -Granulat aus synthetisch her- 
gestelltem Si0 2 durch ein Nassgranulierverfahren her- 
gestellt. Zur Reinigung des Granulats wird dieses in ei- 
nem CI^HCI-Gasgemisch behandelt. In dem gereinig- 
ten Granulat werden folgende Verunreinigungsgehalte 
gemessen (in Gew.-ppb): Lithium: <1 0, Natrium: 40, Ka- 
lium: 36, Eisen: 30. Durch thermische Verdichtung bei 
einer Temperatur von 1200°Cim Drehrohrofen wird bei 
dem Granulat eine spezifische BET-Oberflache von 34 
m 2 /g und einer Stampfdichte von 1,1 g/cm 3 eingestellt. 
[0050] Das Granulat wird in eine rohrformige Metall- 



form 2 eingefullt, die urn ihre Langsachse 3 rotiert. Die 
Rotationsrichtung ist in Figur 1 mit dem Richtungspfeil 
4 gekennzeichnet. Unter der Wirkung der Zentrifugal- 
kraft und Zuhilfenahme einer Schablone wird aus der 

5 SchQttung an der Innenwandung 5 der Metallform 2 ein 
rotationssymmetrischer Formkdrper 1 geformt. Der 
Formkorper 1 hat in der SchQttung eine Schichtdicke 
von ca. 1 00 mm und eine Innenbohrung 5 in Form einer 
Durchgangsbohrung 6 mit einem Innendurchmesser 

10 von etwa 75 mm. Durch die Zentrifugalkraft wird die 
Schuttung vor Durchfuhrung der nachfolgenden Verfah- 
rensschritte leicht verfestigt. 

[0051] Zur Hersteilung des opaken Hohlzylinders 12 
wird der mechanisch vorverdichtete Formkorper 1 an- 

15 schlieBend mittels eines Lichtbogens 7 von der Innen- 
bohrung 6 des Formkorpers 1 aus zonenweise ge- 
schmolzen. Hierzu wird von einem Ende des Formkor- 
pers 1 beginnend ein Elektrodenpaar 8 in die Innenboh- 
rung 6 eingefuhrt und zum gegenuberliegenden Ende 

20 des Formkorpers 1 hin und kontinuierlich entlang der In- 
nenwandung 9 bewegt. Die Vorschubgeschwindigkeit 
des Elektrodenpaares 8 wird auf 55 mm/min eingestellt. 
Durch diese vergleichsweise geringe Vorschubge- 
schwindigkeit wird erreicht, dass eine ausreichende 

25 Durchwarmung der an fur sich thermisch isolierenden 
Schuttung (Formkorper) stattfinden und eine dichte 
Wandung auf gebaut werden kann. Durch die Tempera- 
tur des Lichtbogens 7 wird der Formkorper 1 verglast. 
An der Innenwandung des Formkorpers 1 wird eine Ma- 

30 ximaltemperaturvon uber2100°C erreicht. Dabei bildet 
sich im Formkorper 1 eine nach auBen, in Richtung der 
Metallform 2 fortschreitende Verglasungsfront 10, die 
die Grenzflache zwischen dem noch offenporigen Be- 
reich 11 des Formkorpers 1 und einem bereits teilweise 

35 geschmolzenen, opaken Bereich 1 2 des Formkorpers 1 
bildet. Die Bewegungsrichtung 1 3 der Verglasungsfront 
10, die - durch die Vorschubgeschwindigkeit des Elek- 
trodenpaares 8 uberlagert - im wesentlichen radial von 
der Innenwandung 9 der Innenbohrung 6 nach auBen 

40 gerichtet ist, wird in Figur 1 schematisch anhand der 
Richtungspfeile 14 charakterisiert. Die im Si0 2 -Granu- 
lat eingeschlossenen Gase fuhren der zur Porenbildung 
im opaken Bereich 12, wodurch die gewunschte Opazi- 
tat erzeugt wird. 

45 [0052] Der Bereich der Innenwandung 9 der Innen- 
bohrung 6 wird bei diesem Verfahren aufgrund der ho- 
hen Temperatur des Lichtbogens 7 stark verdichtet. Da- 
durch erhalt der aus dem Formkorper 1 geschmolzene 
Hohlzylinder 12 eine innere Oberflachenschicht 15, die 

so aus transparentem oder transluzentem Quarzglas ho- 
her Dichte besteht. 

[0053] Nach der Entnahme aus der Metallform 2 wird 
am Hohlzylinder 12 haftender Sand entfernt und der Au- 
Benmantel wird sorgfaltig durch mechanisches Schlei- 
55 fen geglattet. Der so hergestellte Quarzglas-Hohlzylin- 
der 12 hat im Ausfuhrungsbeispiel einen AuBendurch- 
messervon 190 mm und einen Innendurchmesser von 
150 mm. Durch den Hohlzylinder 12 wird fur das nach- 
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folgende Ziehverfahren die opake Quarzglasmasse zur 
Verfugung gestellt. Aus groBen, masslven Hohlzylin- 
dern konnen Quarzglasrohre mit groBem AuBendurch- 
messer * zum Beispiel 350 mm - bei ausreichender 
Wandstarke - zum Beispiel 5 - 8 mm - erhalten werden. 
Aus derartigen Quarzglasrohren werden vorallem Bau- 
teile fur die Herstellung von Halbleiterscheiben (Wafer) 
mit Durchmessern von 300 mm gefertigt. 
[0054] Die Weiterverarbeitung des Hohlzylinders 12 
zu einem opaken Quarzglasrohr durch Strecken und 
Aufblasen wird nachfolgend erlautert. 
[0055] In Figur 2 ist eine zur Durchfuhrung eines Ho- 
rizontalziehverfahrens gebrauchliche Vorrichtung dar- 
gestellt. Der im vorher beschriebenen Verfahrensschritt 
hergestellte Quarzglas-Hohlzylinder 12 wird mitteis ei- 
ner Vorschubeinrichtung 20 kontinuierlich, und urn sei- 
ne horizontal orientierte Langsachse rotierend, mit einer 
Vorschubgeschwindigkeitvon 5cm/min in Richtungdes 
Pfeils 21 in einen Widerstands-Ofen 22 geschoben, der 
den Hohlzylinder 12 ringformig umgibt. Bei einer Tem- 
peratur von ca. 2100°C wird die Viskositat des Quarz- 
glases im Bereich des Ofens 22 soweit erniedrigt, dass 
der Hohlzylinder 1 2 zu einem Rohr 23 ausgezogen wer- 
den kann. Hierzu ist eine Zieheinrichtung 24 vorgese- 
hen, mitteis der das urn seines Langsachse rotierende 
Rohr23 mit einer Abziehgeschwindigkeit von 1 0 cm/min 
in Richtung des Pfeiles 25 abgezogen wird. Die freie 
Stirnseite des Rohres 23, das einen AuBendurchmes- 
ser von 250 mm und eine Wandstarke von 5,5 mm auf- 
weist, ist mit einem Abzugstab 26 aus Quarzglas gas- 
dicht verschmolzen, wahrend die gegenuberliegende, 
freie Stirnseite des Hohlzylinders 1 2 mit einer gasdich- 
ten Drehdurchfuhrung 27 verschlossen ist. In den Ofen 
22 ragt ein Formwerkzeug, das zwei wassergekuhlte 
Formbacken 28 aufweist, die mit Graphitbacken 29, ge- 
gen die das Rohr 23 aufgeblasen wird, belegt sind. Zur 
Erzeugung und Aufrechterhaltung eines geregelten In- 
nenuberdrucks im Rohr 23 und im Hohlzylinder 12 wird 
ein Sauerstoffstrom uber die Drehdurchfuhrung 27 in 
den Hohlzylinder 12 eingeleitet. Durch den Innenuber- 
druck wird die niedrigviskose Masse des Hohlzylinders 
12 gegen die feststehenden Graphitbacken 29 auf den 
voreingestellten Durchmesser von 250 mm bei einer 
Wandstarke von 5,5,mm geblasen, 
[0056] Das so erhaltene dunnwandige Rohr 23 be- 
steht aus synthetischem, opakem Quarzglas. Es wer- 
den folgende Verunreinigungsgehalte gemessen (in 
Gew.-ppb): Lithium: <10, Natrium: 60, Kalium: <50, Ei- 
sen: 100. Die Transmission uber diegesamte Wandstar- 
ke liegt im ultravioletten, sichtbaren und infraroten 
Spektralbereich unterhalb von 1% (bezogen auf die An- 
fangsintensitat der Strahlung). 
[0057] Das fur die Durchfuhrung des beschriebenen 
Verfahrens eingesetzte Si0 2 -Granulat wird nachfol- 
gend anhand Figur 3 naher beschreiben. In Figur 3 ist 
schematisch ein einzelnes, typisches Kom 31 des ein- 
gesetzten Granulats dargestellt. Bei dem rundlichen 
Granulat-Kom 31 aus porosem Quarzglas ist ein zen- 



traler Bereich 32 geringerer Dichte von einer AuBen- 
schicht 33 mit hoherer Dichte umgeben. Die Dichte im 
zentraien Bereich betragt etwa 40 % der Dichte von 
transparentem Quarzglas, in der AuBenschicht betragt 
5 sie etwa 60% davon. Die Grenzf lache zwischen zentra- 
lem Bereich 32 und AuBenschicht 33 ist flieBend. Der 
Korn-Durchmesser betragt 420 jim, die Dicke der Au- 
Benschicht 33 etwa 100 ^im. 

[0058] Die Herstellung des Granulats erfolgt mitteis 

10 eines ublichen Nassgranulierverfahrens unter Einsatz 
eines Mischers. Aus amorphen, nanoskaligen, durch 
Flammenhydrolyse von SiCI 4 erzeugten, pyrogenen 
Si0 2 -Partikeln, die eine spezifische Oberflache (nach 
BET) von 60 m 2 /g aufweisen, wird eine wassrige Sus- 

15 pension hergestellt, der unter fortwahrendem Ruhren 
Feuchtigkeit entzogen wird, bis diese unter Bildung ei- 
ner kornigen Masse zerfallt. Nach dem Trocknen liegt 
die spezifische Oberflache (nach BET) des so erhalte- 
nen Granulats bei 50 m 2 /g, wobei die rundlichen Gra- 

20 nulat-Korner Durchmesser im Bereich zwischen 160 \im 
und 1000 [im aufweisen. Das Si0 2 -Granulat wird an- 
schlieBend im Durchlauf bei einer Temperatur von ca. 
1200 °C in chlorhaltiger Atmosphare thermisch vorver- 
dichtet. Dabei wird das Granulat gleichzeitig gereinigt, 

25 wobei die Reinigung mitteis Chlor besonders effektiv ist, 
da die Oberflache der Si0 2 -Partikel uber die Porenka- 
nale fur das Reinigungsgas zuganglich ist und die gas- 
formigen Verunreinigungen leicht entfernt werden kon- 
nen. Der Durchsatz betragt hierbei 1 0 kg/h. Dabei bildet 

30 sich in den einzelnen Granulat-Kornem ein Temperatur- 
gradient aus, der zu den unterschiedlichen Dichten von 
zentralem Bereich 32 und AuBenschicht 33 fuhrt. 
[0059] Das nach dieser Vorbehandlung erhaltene 
Si0 2 -Granulat zeichnet sich durch eine spezifische 

35 BET-Oberf lache von 34m 2 /gundeineStampfdichtevon 
1 ,1 g/cm 3 aus. Der mittlere Korndurchmesser liegt bei 
etwa 420 ^m, wobei darauf geachtet wird, dass ein Fein- 
anteil mit einem Durchmesser unterhalb von 100 jim - 
der hier jedoch herstellungsbedingt nicht vorliegt - vor 

40 dem Einsatz zur Herstellung von opakem Quarzglas 
entfernt wird. Der Gesamtgehalt der Verunreinigungen 
an Li, Na, K, Mg, Ca, Fe, Cu, Cr, Mn, 71, und Zr betragt 
weniger als 200 Gew.-ppb. 

[0060] Das so hergestellte Granulat aus amorphen, 
45 nanoskaligen Si0 2 -Partikeln kann - wie anhand den Fi- 
guren 1 und 2 beschrieben - zur Herstellung von opa- 
kem Quarzglas eingesetzt werden. Aufgrund dessen, 
dass die einzelnen Granulat-Korner durch Zusammen- 
lagerung einer Vielzahl von Primarteilchen gebildet 
so sind, die eine sehr geringe TeilchengroBe haben, wird 
beim Verglasen eine entsprechend feine und homogene 
Porenverteilung ermoglicht, wie dies weiter oben naher 
beschreiben ist. 

[0061] In Figur 4 ist schematisch ein einzelnes 
55 Spruhkorn 41 dargestellt. Dieses ist typisch fur ein 
Spruhgranulat, das fur die Durchfuhrung des oben an- 
hand den Figuren 1 und 2 beispielhaft beschriebenen 
Verfahrens ebenfalls geeignet ist. Das typische Spruh- 
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korn 41 liegt als Agglomerat von Si0 2 -Piimarteilchen 
vor. Es weist einen Hohlraum 42 auf , der einer AuBen- 
schicht 43 umgeben ist. Auf der AuBenschicht 43 ist ein 
Einzugstrichter ausgebildet, der in einem engen Kanal 
44 in den Hohlraum 42 mundet. Der AuBendurchmesser 
des Spruhkorns 41 betragt etwa 300 p.m und die Dicke 
der AuBenschicht 43 etwa 100 
[0062] Im folgenden wird die Herstellung dieses 
Spruhgranulats naher beschrieben: 
[0063] Hochreine, pyrogene, nanoskalige Si0 2 -Pri- 
marteilchen mit einer spezifischen Oberflache (nach 
BET) von 60 m 2 /g werden in deionisiertem Wasser di- 
spergiert. Es werden 12 Gew.-ppm Aluminium in Form 
von pyrogenem Al 2 0 3 hinzugegeben. Die Suspension 
wird dabei auf ein Litergewicht von 1380 g/l eingestellt. 
Die Schlickerviskositat betragt 450 mPas. UnterEinsatz 
eines handelsublichen Spriihtrockners (Firma Dorst, 
Typ D400) wird die Suspension bei einer HeiBlufttem- 
peraturvon 380 °C und einem Schlickerdruck von 10,5 
bar verspruht. Dabei wird ein Spruhgranulat mit einem 
mittleren Korndurchmesser von 330 ^im und einer Rest- 
feuchte von 0,3% erhalten. Die spezifische Oberflache 
(nach BET) betragt 54 m 2 /g und das Schuttgewicht liegt 
bei 0,6 g/cm 3 . Das Granulat wird anschlieBend bei 1 200 
°C im Durchlauf mit einem Durchsatz von 6,1 kg/h in 
einem HCI/CI 2 -Gasgemisch gereinigt und thermisch 
verfestigt. 

[0064] Die spezifische BET-Oberflache betragt nach 
dieser Behandlung 20 m 2 /g, die Schuttdichte 0,8 g/cm 3 
und die Stampfdichte 0,92 g/cm 3 . Der Feinanteil mit ei- 
nem Durchmesser unterhalb von 1 00 \im wird hier her- 
stellungsbedingt bereits bei der Spriihgranulation mit- 
tels eines Zyklons abgetrennt. Der Gesamtgehalt der 
Verunreinigungen an Li, Na, K, Mg, Ca, Fe, Cu, Cr, Mn, 
Ti und Zr betragt weniger als 500 Gew.-ppb. 
[0065] Das so hergestellte Spruhgranulat aus amor- 
phen, nanoskaligen Si0 2 -Partikeln kann wie anhand 
den Figuren 1 und 2 beschrieben, zur Herstellung von 
opakem Quarzglas eingesetzt werden. Aufgrund des- 
sen, dass die einzelnen Spruhkomer durch Zusammen- 
lagerung einer Vielzahl von Primarteilchen gebildet 
sind, die eine sehr geringe TeilchengroBe haben, wird 
beim Verglasen eine entsprechend feine und homogene 
Porenverteilung ermoglicht. Dies wird noch dadurch er- 
leichtert, dass durch den Hohlraum 42 ein zusatzlicher, 
nahezu abgeschlossener Gasraum gebildet wird, der 
beim Verglasen zumindest teilweise erhalten bleibt, weil 
das eingeschlossene Gas wahrend des Verglasens nur 
zum Teil entweichen kann und so zu Porenbildung und 
Opazitat des Quarzglases beitragt. 
[0066] In Figur 5 ist schematisch ein einzelnes Korn 
51 eines Granulats dargestellt, das in Form eines Ex- 
trudats voriiegt Ein Extrudat ist fur die Durchfuhrung 
des oben anhand den Figuren 1 und 2 beispielhaft be- 
schriebenen Verfahrens ebenfails geeignet. Das typi- 
sche Korn 51 liegt als ebenfails Agglomerat von Si0 2 - 
Primarteilchenvor. Es weist einen langlicheAuBenman- 
tel 52 auf, durch den ein Porenkanal 53 verlauft. Die 



Oberflache des AuBenmantels 52 weist durch eine Viel- 
zahl tiefer Furchen 54 eine zerkluftete Struktur auf. Die 
Dicke (AuBendurchmesser) des Koms 51 liegt im Be- 
reich zwischen 0,2 und 1 mm, die Lange betragt ein 

5 Mehrf aches davon. 

[0067] Das Extrudat wird durch bekannte Extrusions- 
verfahren hergesteltt, wobei eine zahflussige Masse 
aus hochreinen, pyrogenen, nanoskaligen Si0 2 -Primar- 
teilchen mit einer spezifischen Oberflache (nach BET) 

w von 400 m 2 /g und deionisiertem Wasser in einen Extru- 
der gegeben und durch eine Matrize, beispielsweise in 
Form eines Siebes, gepresst wird. Die einzelnen 6ff- 
nungen der Matrize sind ublicherweise als Bohrungen 
mit rundem Querschnitt ausgebildet; es ist aber auch 

is ein sternformiger oder polygonaler Bohrungsquer- 
schnitt geeignet, so dass Extrudate mit einem struktu- 
rierten Oberflachenprofil entstehen, wie bei dem in Fi- 
gur 6 gezeigten Extrudat 61 . Bei diesem Ausfuhrungs- 
beispiel tragt die besonders tief zerkluftete, strukturierte 

20 Oberflache 62 der einzelnen Granulat-Korner zur Er- 
zeugung der gewunschten Opazitat des daraus er- 
schmolzenen Quarzglases wesentlich bei. Aufgrund der 
zusatzlichen -Gasfallen" (innerer Porenkanal 53 bzw. 
stark strukturierte Oberflache 62) reicht bei den gezeig- 

25 tenExtrudaten51,61 eine vergleichsweise geringe spe- 
zifische BET-Oberflache von etwa 3 m 2 /g zur Erzeu- 
gung der Porositat aus. 

[0068] Das porose Extrudat wird anschlieBend bei 
1250 °C gereinigt und gesintert, wobei die spezifische 
30 BET-Oberflache durch diese Behandlu ng auf etwa 3 m 2 / 
g, und die Stampfdichte auf 0,95 g/cm 3 eingestellt wird. 
Der Gesamtgehalt der Verunreinigungen an Li, Na, K, 
Mg, Ca, Fe, Cu, Cr, Mn, Ti und Zr betragt weniger als 
400 Gew.-ppb. 

35 [0069] Das so hergestellte Extrudat gemaB den Figu- 
ren 5 und 6 aus amorphen, nanoskaligen Si0 2 -Partikeln 
kann wie anhand den Figuren 1 und 2 beschrieben, zur 
Herstellung von opakem Quarzglas eingesetzt werden. 
Die BET-Oberflache dieses Granulats ist zwar ver- 

40 gleichsweise gering, jedoch tragt die strukturierte, Ver- 
tiefungen aufweisende Oberflache der einzelnen Kor- 
ner 51 dazu bei, dass beim Verglasen (Erschmelzen) 
des Hohlzylinders 12 (Figur 1) Gas zwischen den ein- 
zelnen Komers eingeschlossen wird, so dass die ge- 

45 wunschte Opazitat erhalten wird. Dies wird noch durch 
den Porenkanal 53 erleichtert, der einen zusatzlichen, 
nahezu abgeschlossenen Gasraum bildet, der beim 
Verglasen zumindest teilweise erhalten bleibt. 

50 

Patentanspruche 

1. Verfahren fur die Herstellung eines Bauteils aus 
opakem, synthetischen Quarzglas, das folgende 
55 Verfahrensschritte umfasst 

(a) Bereitstellen eines Ausgangsmaterials in 
Form eines Granulats (31 ; 41 ; 51 ; 61 ) aus syn- 
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thetischem, hochreinem Si0 2l das aus minde- 
stens teilweise porosen Agglomeraten von 
Si0 2 -Primarteilchen gebildet ist und das eine 
Stampfdichte von mindestens 0,8 g/cm 3 auf- 
weist, 

(b) Einbringen des Granulats (31 ; 41 ; 51 ; 61) in 
eine Form (2) und Erschmelzen einer Vorform 
(12) aus opakem Quarzglas, 

(c) Umformen der Vorform (12) in einem 
HeiBumformprozess unter Bildung des Bau- 
teils (23) aus opakem Quarzglas. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die AuBenoberflache der Vorform 
(12) nach deren Entnahme aus der Form (2) me- 
chanisch bearbeitet und die Vorform (12) anschlie- 
Bend einer Erhitzungszone (22) zugefuhrt wird, in 
welcher sie von einem Ende beginnend zonenwei- 
se erweicht und dabei durch Strecken und Aufbla- 
sen zu dem Bauteil (23) umgeformt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass Si0 2 -Granulat (31 ; 41 ; 51 ; 61 ) 
mit einer Stampfdichte im Bereich zwischen 0,9 g/ 
cm 3 und 1 ,4 g/cm 3 eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass Si0 2 -Granu- 
lat (31; 41; 51; 61) mit einer spezifischen Oberfla- 
che (nach BET) im Bereich zwischen 1 ,0 m 2 /g und 
40 m 2 /g, vorzugsweise mit einer spezifischen Ober- 
flache im Bereich zwischen 10 und 30 m 2 /g einge- 
setzt wird. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Si0 2 -Pri- 
marteilchen eine mittlereTeilchengroBe im Bereich 
von 0,5 u.m bis 5 \im oder eine mittiere Teilchengro- 
Be unterhalb von 0,2 \im aufweisen. 

6. Verfahren nach einem dervorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass ein Granulat 
(31 ; 41) mit inhomogener radialer Dichteverteiiung 
eingesetzt wird, derart dass bei dem Agglomerat 
ein Innenbereich (32; 42) geringerer Dichte minde- 
stens teilweise von einem AuBenbereich (33; 43) 
hoherer Dichte umschlossen ist. 

7. Verfahren nach einem dervorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Granulat 
(31; 41; 51; 61) ein Aufbau granulat, ein Spruhgra- 
nulat oder ein Extrudat ist. 

8. Verfahren nach einem dervorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Agglo- 
merate eine mit Vertiefungen (54; 62) versehene 



AuBenoberflache aufweisen. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass ein Granulat 
5 (31 ; 41 ; 51 ; 61 ) bereitgestellt wird, bei dem die Ag- 
glomerate durch thermische Behandlung bei einer 
Temperatur im Bereich von 800 °C bis 1 350 °C vor- 
verdichtet sind. 

io 10. Verfahren nach einem dervorhergehenden Anspai- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass ein Si0 2 - 
Granuiat (31 ; 41 ; 51 ; 61) aus Kornem mit einer mitt- 
leren KorngroBe im Bereich von 100 ^im bis 4000 
um hergestellt wird. 

15 

1 1 . Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass ein Si0 2 - 
Granulat (31 ; 41 ; 51 ; 61) hergestellt wird, das zwi- 
schen 5 Gew.-ppm und 20 Gew.-ppm Aluminium- 

20 oxid enthalt. 

12. Verfahren nach einem dervorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Er- 
schmelzen der Vorform (1 2) aus opakem Quarzglas 

25 mittels eines Lichtbogens (7) erfolgt, wobei eine 
Verglasungsfront (10) von einer Innenoberflache 
(9) der Vorform (12) nach auBen fortschreitet. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 
30 zeichnet, dass die Vorform (12) unter Rotation um 

eine Rotationsachse (3) von der Innenoberflache 
(9) aus mittels des Lichtbogens (7) zonenweise auf 
eine Verglasungstemperaturoberhalb von 1900 °C 
erhitzt wird. 

35 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 13, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Vorform (12) in 
einem Horizontalziehverfahren zu einem opaken 
Quarzglasrohr (23) umgeformt wird 

40 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 13, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Vorform in einem 
Vertikalziehverfahren zu einem opaken Quarzglas- 
rohr umgeformt wird. 

45 

16. Opakes Quarzglasrohr, hergestellt nach einem Ver- 
fahren nach einem der Anspruche 1 bis 15, da- 
durch gekennzeichnet, dass es aus syntheti- 
schem Si0 2 mit einem Lithium-Gehalt von maximal 

so 1 00 Gew.-ppb besteht, und dass es eine Wandstar- 
ke im Bereich von 0,5 mm bis 15 mm aufweist. 

17. Quarzglasrohr nach Anspruch 16, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass es einen Natrium-Gehalt von 

55 maximal 200 Gew.-ppb und einen Kalium-Gehalt 
von maximal 200 Gew.-ppb aufweist. 

18. Quarzglasrohr nach Anspruch 16 oder 17 zur Ver- 
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wendung bei der Halbleiterherstellung und in 
HeiBprozessen, dadurch gekennzeichnet, dass 
es eine Wandstarke im Bereich von 4 bis 8 mm auf- 
weist. 

19. Quarzglasrohr nach einem der Anspruche 16 bis 
18, dadurch gekennzeichnet, dass es mit einer 
Stabilisierungsschicht versehen ist. 
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